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(57) Abstract 




Socfium pcrcarbonatc of the formula 2 NajCCb 3 H2O2 can be produced by 
. fiuidised-bed spray granulation by spraying an aqueous solution of sodium carbonate 
and a hydrogen peroxide solution on sodium percarbonate seeds and evaporating 
water. The previously necessary use of phosphorus-containing crystallisation 
inhibitor to prevent blockages and incrustations in and on the nozzle can be 
avoided by the invention if the solutions are sprayed using a single three-substance 
pulverisation nozzle with the external mixing of the solutions. 



A 



Natriumpercarbonat der Forme] (2) Na2COy3 H7Q2 lafit sicb durch 
Wut>elschicht-Spruhgranulation herstellen, tndem erne wSfirige Natriumcar- 
bonadosung und erne . Wasserstoffpeioxidlosang anf Natriumperc ar b ona t k eime 
aufgespruht werden und Wasser vexdampft wird. Die bisher erforderliche Ver- 
wendung ernes phosphorhaltigen Kristallisationsrahibitois zwecks Vermeidung von 
Vetstopfungen und Ankrusttmgen in und an der Duse lafit sich erfindnngsgemSB 
vermeiden, wenn die Losungen mittels einer einzigen DreistofifeeistSuberduse mit 
extemer MLschnng der Losungen versprOht werden. 
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Verfahren zur Herstellung von granulatformigem 
Natriumpercarbonat 



Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von granulatformigem Natriumpercarbonat durch 
Wirbelschicht-Spruhgranulation. 

Zur Herstellung von Natriumpercarbonat der Formel 
2 Na 2 C0 3 *3 H 2 °2 sind unter schiediiche 
Verfahrensprinzipien bekannt: (i) Umsetzung von 
Vlasserstoffperoxid mit Natriumcarbonat in waBriger 
Phase, Kristallisation des Natriumpercarbonats und 
Abtrennung desselben von der Mutterlauge; (ii> 
Umsetzung fester Soda mit waBrigem Wasserstof f peroxid ; 
(iii) Wirbelschicht-Spruhgranulation. wobei eine 
Wasserstof fperoxid- und eine Sodalosung in einer 
Wirbelschichtapparatur auf Natriumpercarbonatkeime 
gespruht werden und gleichzeitig Wasser verdampft 
wird. Das Verf ahrensprinzip gemSB (i) wird zwar im 
technischen Umfang genutzt. es sind jedoch 
Hilfsstoffe. wie Natriumchlorid zur Aussalzung und 
Hetaphosphate zur Steuerung der Kristallisation 
erf orderlich . und zusatzlich bedarf es einer Reinigung 
und/oder Teilausschleusung der Mutterlauge. urn zu 
einer guten Produktqualitat zu gelangen. Die Qualitat 
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von nach dero Verfahrensprinzip Cii) hergestelltern 
Natriumpercarbanat reicht wegon auftretender 
InhomogenitSten und unbef riedigender Lagerstabilitat 
meist nicht an jene von gemSB ti> Oder (iii) 
hergestelltern Natriumpercarbonat heran. 

Verfahren gemaB dem Prinzip (iii) gewinnen zunehmend 
an Interesse. well sie zu keinem Abwasseran-f all und 
bei sehr hoher Ausbeute auch zu einem abriebfesten 
Natriumpercarbonat fOhren. Die DE-Patentschri*t 20 60 
971 lehrt ein solches Verfahren: Hiernach warden eine 
Wirbelschicht . welche Natriumpercarbonatkeime enthalt. 
deren Dimensionen kleiner ais diejenigen der 
herzustellenden Granulatteilchen sind , kontinuierlich 
mit einer Natriumpercarbonatlosung oder 
Natriumpercarbonatsuspension Oder getrennt und 
gleichzeitig mit einer wSBrigen Masserstoffperoxid- 
und einer wSBrigen Natriumearbonatlosung beschickt und 
kontinuierlich Wasser aus dem waBrigen 
Natriumpercarbonat enthaltenden Hilieu verdampft und 
Granulatteilchen von bestimmter GroBe aus der 
Wirbelschicht abgezogen. Bei der Verwendung einer 
Natriumpercarbonat- Oder einer H 2 0 2 ~ und einer 
Na 2 C0 3 -L6sung warden gleichzeitig Keime in die 
Wirbelschicht eingespeist. 

Das vorstehend gewOrdigte Verfahren waist eine Reihe 
von Nachteilen aufi Bei einer Aus-fuhrungs-Form muB 
zunachst eine Natriumpercarbonatlosung Oder 
-suspension erzeugt werden. was einen zusatzlichen 
Verfahrensschritt bedingt. Das Beschicken einer 
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Wirbeischicht mit einer Natriumpercarbonat-Suspension 
oder an Hatriumpercarbonat Obersittigten Losung ist 
zudem storanfaXXig. well es rasch zu Verstopfungen der 
verwendeten EinspritzdOse kommt. Im FaiXe der 
Verwendung einer yerdunnten Hatriumpercarbonatl6sung 
muO andererseits viel Wasser verdampft werden, wodurch 
die Kosten steigen . 

Auf ProbXeme einer weiteren in der DE 20 60 971 C3 
geXehrten Ausf&hrungsform wird in der DE-Patentschrif t 
27 33 935 a u -fineries am gemacht: Beiro Einsatz einer 
waBrigen Nasserstoff peroxid- und einer waBrigen 
Natriumcarbonatlosung unter Verwendung von zwei 
getrennten SpruhdOsen. etwa ObXichen ZweistoffdOsen 
zum VersprOhen einer Losung unter Hitverwendung von 
Luft aXs Treibgas. ist es schwierig. in der 
Wirbelschicht eine ausreichend innige Mischung der 
beiden Losungen zu erreichen. was aber zum ErhaXt 
homogener Natriumpercarbonatpartikel erf order Xich ist. 
Werden jedoch die beiden Losungen gemeinsam durch ein 
und dieseXbe EinspritzdOse in die Wirbeischicht 
eingebracht. erfolgt nach meist kurzer Betriebszeit in 
der EinspritzdOse eine KristaXXisation . was zu 
Verstopfungen fOhrt und Betriebsunterbrechungen zur 
FoXge hat. 

2ur Behebung der zuvor genannten Probieme wird in der 
0E 27 33 935 C2 vorgeschXagen . fOr beide Losungen eine 
gemeinsame EinspritzdOse zu verwenden und zur 
Vermeidung einer Verstopfung der EinspritzdOse 
mindestens in einer der beiden Losungen ein 
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Metaphosphat zu iosen. Das Verinischen der beiden 
Losungen erfolgt im Inneren Oder am EinXaQ der 
EinspritzdGse. Die Einsatzmenge an Metaphosphat iiegt 
zweckmaBigerweise zwischen 0,1 und 20 g pro kg 
Natriumpercarbonat . 

Die Mitverwendung eines Hetaphosphats im Verfahren der 
DE 27 33 935 C2 erhoht einerseits die Rohstof f kosten . 
und andererseits wird mit dem Rhosphat eine 
Komponente in das Natirumpercarbonat und damit in die 
dieses enthaltende Wasch-. BXeich- und 
Reinigungsmittel eingebracht. an deren EXiminierung 
die FachweXt aus 6kologischen SrOnden zunehmend 
starker interessiert ist. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist somit. ein 
Verfahren zur HersteXXung von granuXatf 6rmigem 
Natriumpercarbonat der Formel 2 Na^'S H.,0., durch 
Wirbeischicht-SprGhgranuXation, wobei eine wSBrige 
Wasserstoffperoxidlosung und eine wSBrige 
Natriumcarbonatiosung mit Hiife einer einzigen 
SprOhdOse in eine WirbeXschicht. die Keime enthiXt. 
deren Abmessungen geringer sind ais die der 
herzusteXXenden GranuXatteiXchen . gesprOht warden und 
gXeichzeitig Wasser bei einer WirbeXschicht tempera tur 
im Bereich von 4 0 bis 95. °C verdamp-Ft wird. 
aufzuzeigen. das die Nachteiie des aus der DE 27 33 
935 C2 bekannten Verfahrens nicht aufweist. 

Die Aufgabe wird dadurch geXdst. daB man zum 
VersprOhen der beiden Losungen. weXehen kein 
phosphorhaXtiger KristaiXisationsinhibitor zugesetzt 
wird. eine Dreistof f zer.stauberduse ntit externer 
Hischung der Losungen verwendet. 
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ZweckmaBigerweise wird eine einen Dusenkorper und ein 
Dusenmundstuck umfassende Dreistbffrerstauberduse 
verwendet, deren DGsenmundstfick ein Zentralrohr und 
zwei darum koaxial angeordnete Mantelrohre aufweist, 
wobei dem Zentralrohr und dem rwischen diesem und dem 
inneren Hantelrohr gebildeten Ringspalt jeweils eine 
der Losungen und dem rwischen den Mantelrohren 
gebildeten auBeren Ringspalt ein Treibgas zugefOhrt 
wird. GemaB einer besonders bevorzugten 
AusfOhrungsform wird eine Drei§toffzerstauberduse der 
vorgenannten Art verwendet. deren . Zentralrohr an der 
Dusenspitze urn mindestens einen Zentralrohrradius uber 
die Enden der Mantelrohre hinausreicht . 

Durch Verwendung einer Oreistoffrerstauberduse mit 
externer Mischung warden die beiden jeweils einen 
Reaktionspartner enthaltenden Losungen mittels einer 
einzigen DOse in die Wirbelschicht gesprGht, wobei die 
Mischung der beiden Losungen und daran anschlieBend 
die Bildung von Natriumpercarbonat auBerhalb der Duse 
erfolgen, bevor das Wasser der FlGssigkeitstrop-Fqhen 
verdampft. Auf diese Weise gelangt man zu homogen 
aufgebauten Natriumpercarbonatpartikeln , ohne daB es 
zu Verstopfungen in der OOse komrat. Ourch Verwendung 
einer Duse mit einem anspruchsgemSBen Dusenmundstuck 
und insbesondere einem solchen mit einer 
Zentralrohrverlangerung lassen sich Ankrustungen an 
der DOsenspitze und damit gegebenenf alls 
Betriebsst6rungen auch bei langer Betriebsdauer 
vermeiden. 61eichzeitig erubrigt sich der Einsatz 
eines Metaphospha ts oder eines anderen 
phosphorhaltigen Kristallisationsinhibitors ( so daB 
das hergestellte granulatf ormige Natriumpercarbonat im 



wesentlichen -Frei von Phosphorverbindungen ist. Ein 
sohr geringer Phosphatgehalt im Natriumpercarbonat 
wird dann nicht ausgeschXossen . wenn handeXsubXich mit 
Phosphaten stabilisiertes Wasserstof fperoxid rum 
Einsatz kotront. 

Das Grundprinzip der zu verwendenden Dreistof*- 
zerstauberduse 1st demjenigen ahnlich, wie es von 
handelsublichen Zweistof-fdusen bekannt ist, sie 
enthalt aber zusatzlich Vorrichtungen zum Einbringen 
und zur FQhrung der zweiten Fiussigkeit in der DGse. 
Die Duse umfafit also einen Ousenkorper mit voneinander 
getrennten Kanalen und AnschXOssen *flr die Medien 
so wie ein Dusenmundstuck mit den anspruchsgemSBen 
Merkmalen. 

Anhand der Figuren 1 und 2 wird der Au-Fbau einer 
zweckmaBigen 0reistoff2erstauberduse dargeXegt; 
gXeichzeitig wird auf die besonders bevorzugte 
AusgestaXtung des DusenmundstGcks hingewiesen: Figur 1 
zeigt eine besonders bevorzugte Dreisto-F-f- 
zerstauberduse im Langsschnitt ; Figur 2 zeigt einen 
Querschnitt durch die in Figur 1 angegebene Ebene A-B: 

Ein DOsenkorper (1) ist derart. mit einem 
Dusenmundstuck (2) verbunden. daB die zu fordernden 
fXussigen Medien erst auBerhalb der Ouse miteinander 
in Kontakt kommen. Die Verbindung zwischen (1) und (2) 
kann in Form eines Steck- # Bajonett- Oder 
SchraubverschXusTses Oder Mu-F-fen Oder dergXeichen 
ausgebiXdet sein. In der bevorzugten AusbiXdungsf orro 
gemaB Figur 1 sind die Hantelrohre (11) und (12) des 
OusenmundstOcks mitteXs Schraubgewiriden (9a und b) mit 
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dem Dusenkorper verbunden. Der Dusenkorper enthalt die 
Anschlusse (3) und (4) -For die beiden Flussigkeiten 
und (5) -fur das Treibgas sowie die voneinander 
getrennten Kanale (6) und 17) *0r die beiden 
Flussigkeiten und (8) fur das Treibgas. 

Das DusenmundstOck (1) umfaBt ein Zentralrohr (10) und 
zwei darum koaxial angeordnete Mantelrohre (11) und 
(1Z). Das Zentralrohr CIO) steht mit dem Kanal (7) in 
Verbindung; in Figur 1 sind der Kanal C7) und das 
Zentralrohr (10) als durchgehendes Rohr ausgebildet. 
Der zwischen dem Zentralrohr (10) und inneren 
Mantelrohr (11) gebildete Ringspalt (13) steht mit dem 
Kanal (6) und der zwischen dem inneren (11) und dem 
auOeren (12) Mantelrohr gebildete Ringspalt (14) mit 
dem Kanal (8) in Verbindung. Wesentliches Merkmal 
einer besonders bevorzugten Aus-FOhrung ist die 
Zentralrohrverlangerung (15), welche an der 
Dusenspitze fiber die Enden der Mantelrohre 
hinausreicht. Eines Oder beide Mantelrohre sowie das 
Zentralrohr kdnnen sich zur DOsenspitze hin verjQngen 
- (17a) und (17b) in Figur 1 - . urn die 

Austrittsgeschwindigkeit der Medien zu erhdhen und ein 
AufreiBen des aus den Ringspalten austretenden 
FlOssigkeitsstroms und Treibga.sstroms zu begunstigen. 
Zusatzlich konnen im Zentralrohr (10) bzw. dessen 
Verlangerung (15) und/oder in einem Oder beiden 

Ringspalten Drallkorper (16a und b) enthalten sein. 

Das Treibmittel -Fur die Duse kann Luft Oder ein 

anderes inertes Gas. wie etwa Stickstof* Oder auch 

uberhitzter Wasserdampf , sein. 
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GemaB einer bevorzugten Ausf uhrungsform der Duse 
rcicht das Zentxalrohr des Dusenmund s tucks um 
mindestens einen Zentralrohrradius . vorzugsweise um 
2 bis 10. insbesondere 3 bis B Zentralrohrradien uber 
die Enden der Mantelrohre hinaus. Die Mantelrohre 
enden vorzugsweise auf gleicher Hdhe . Oie Mantelrohre 
kdnnen aber auch auf unterschiedlicher H6he enden, 
jedoch muB die anspruchsgemaGe 2entralrohrverlangerung 
gegenuber beiden Mantelrohren gewahrleistet sein. 
Sofern das auBere Hantelrohr uber das innere 
Hantelrohr reicht , warden die Fluss.igkeit im Ringspalt 
und das Treibgas innerhalb der Duse vorgemischt, die 
Flussigkeiten selbst kommen aber erst auBerhalb der 
DOse miteinander in Kontakt. Die optimale GroBe der 
Zentralrohrverlangerung richtet sich nach dem 
Zentralrohrradius und dem Stromungsquerschnitt am 
Austritt des inneren Ringspalt s- Mit zunehmendem 
Zentralrohrradius ist es im allgemeinen gunstig . die 
Zentralrohrverlangerung zu verkurzen - bei einem 
Zentralrohrradius von beispielsweise mindestens 2 mm 
wird die Zentralrohrverlangerung meist zwischen 3 und 
5 Zentralrohrradien betragen. 

Im Prinzip kdnnen die waBrige H 2 0 2 ~ Oder die 
Na 2 C0 3 -L6sung durch das Zentralrohr der Duse und die 
entsprechend andere L6sung durch den benachbarten 
Ringspalt gefordert werden. Vorzugsweise wird aber die 
Losung mit dem geringeren Volumen - bei bevorzugten 
Konzentrationen der Losungen wird dies die 
Wasserstoffperoxidloaung sein - durch das Zentralrohr 
gefuhrt. 
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Die wafirige Wasserstoffperoxidlosung und die waBrige 
Natriumcarbonatldsung werden in einem solchen 
Mengenverhaltnis in die in einer Vorrichtung zur 
Wirbelschicht-SprQhgranulation aofrechterhaltene 
Wirbelschicht eingebracht. daB das MolverhSltnis von 

Na 2 C0 3 zu »2°2 im Bereicn »" ischen 1 zo 1 • * und 1 zu 
1,7 liegt: ein MolverhSltnis zwischen 1 zu 1,5 und 1 

zu 1.B5 wird bevorzugt. 

Die Konzentration der Losungen kann in weiten Grenzen 
liegen; zweckroaBigerweise werden mSglichst hohe 
Konzentrationen gewahlt. urn die zu verd amp-Fend e 
Wassermenge niedrig zu halten. 6em§B einer besonders 
bevorzugten AusfOhrungsform werden die Na 2 C0 3 - und die 
H O -Losung eine sehr hohe Konzentration aufweisen, so 
daB die im Miscnbereich vor der Ousenspitze zunSchst 
in Tr8p*ehen-form vorliegende Losung an- Natrium- 
percarbonat Obersattigt ist. Oblicherweise enthalt die 
wSBrige UasserstoH peroxidlQsung 30 bis 75 Gew.-X. 
vorzugsweise 40 bis 70 Gew.-X. ^ 2 °2' 0le 
Na 2 co 3 -Konzentration der Natriumcarbonatlosung liegt 
zweckmaBigerweise Ober 10 Gew.-X Na 2 C0 3 , vorzugsweise 
zwischen 20 Gew.-X. und der Sattigungskonzentration 
bei der jeweiligen Temperatur; besonders bevorzugt 
liegt die Na 2 C0 3 -Konzentratioiv urn 30 Gew.-X. Eine oder 
beide Losungen. vorzugsweise aber die Sodalosung. 
kdnnen anstelle bei ublicher Lagertemperatur in auf 
30 bis 70 °C vorerwarmter Form eingesetzt werden. 

B.ezOglich der OurchfOhrung der Wirbelschicht- 
SprQhgranulation wird auf die zum Stand der Technik 
angefOhrten Ookumente verwiesen. In der Wirbelschicht 
muB bei kontinuierlichem Betrieb stets eine 
ausreichende 2ahl an Keimen zugegen sein. Zur 
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Steuerung der Kornverteilung werden der Wirbelschicht 
zwischen 0 und 30 kg. vorzugsweise zwischen 1 und 10 
kg Keime pro 100 kg aus der Wirbelschicht abgezogenem 
granulatf6rmigen Natriumpercarbonat zugefuhrt. Die 
Gewichtsmenge an Keimen richtet sich nach dem 
gewunschten Kornspektrum und insbesondere der Gr6Be 
der Keime. Eine Optimierung der Betriebsbedingungen 
bezOglich der Keimeinbringung bei gewunschter 
Wirbelschichttemperatur ist erf orderlich . urn zu einem 
stationaren Betriebszustand zu gelangen. Im Falle der 
ROckfGhrung einer zu groBen Menge an sehr feinteiligem 
Material als Keime kann es zu einem zu geringem 
Partikelwachstum. im Falle einer zu hohen Feuchte in 
der Wirbelschicht zu einer unerwunschten 
Aggregatbildung kommen. BezOglich der aiigemeinen . 
Technik der Wirbelschicht-Spruhgranulation . der 
wechselseitigen Beeinf lussung der Betriebsparameter 
und Steuerung der PartikelgroBe und -verteilung sowie 
geeigneter Vorrichtungen zur kontinuierlichen 
Wirbelschicht-SprOhgranulation wird auf den Artikel 
von H. Uhlemann in Chem.-Ing. Technik 62 11990). Nr. 
10. S. 822-834 verwiesen. 



Die Temperatur der Wirbelschicht wird zwischen 40 und 
95 °c. vorzugsweise zwichen 40. und 80 °C und 
insbesondere zwischen 50 und 70 °C gehalten. 

Die Temperatur der Zuluft zur Trocknung und 
Aufrechternaltung der Wirbelschicht wird auf einen 
Wert oberhalb 120 °C. vorzugsweise zwischen 200 und 
400 °C und insbesondere zwischen 300 und 400 °C 
eingestellt. Oer Fachmann wird die Temperatur und den 
Massenstrom der Zuluft so einstellen'. daB eine gut 
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fluidisierte Wirbelschicht resultiert, die geforderte 
Leistung erbracht warden kann und keine zu groBe Menge 
Produkt aus einer nachgeVchalteten Staubabscheidung 
zuruckgefuhrt warden muB . Oblicherweise liegt die 
Geschwindigkoit der Trocknungsluft im Leerrohr 
zwischen 1 und .4 m/s. Im allgemeinen wird die 
Uirbelschichtapparatur so betrieben, daB im Bereich 
der Wirbelschicht etwa Normaldruck (etwa 1 bar) 
herrscht; es ist aber auch moglich, bei Unter- Oder 
Oberdruck zu arbeiten. In der Wirbelschicht- 
Spruhgranulationsanlage konnen eine Oder mehrere 
Dreistoffzerstauberdusen angeordnet sein, wobei die 
Spruhrichtung dem Trocknuhgsluf tstrora im wesentlichen 
gleich- Oder entgegengerichtet sein kann oder eine 
Zwischenposition einnimmt - 

Es hat sich im kontinuierlichen Betrieb als zweckmaBig 
erwiesen, das Natriumpercarbonat mit einem 
Restf euchtegehalt bis zu 10 Gew.-Z, vorzugsweise 
zwischen 3 und 9 Gew.-Z und insbesondere zwischen 5 
und 8 Gew.-Z aus der Wirbelschicht auszutragen und, 
soweit erwunscht, in einer nachgeschalteten 
Vorrichtung auf einen Restfeuchtegehalt 
handelsublicher Ware (unter 1 Gew.-Z) zu trocknen, 
Oder einer Nachbehandlung zuzufuhren. Als 
Nachbehandlung kommen insbesondere Verfahren zum 
Aufbringen einer Umhullung auf die Partikel zwecks 
Erhdhung der Lager stabilitat infrage. Eine solche 
Nachbehandlung beruht vorzugsweise darauf , daB eine 
oder mehrere Hullkomponenten, wie z. B. 

Borverbindungen . Soda , Natriumsulfat , Hagnesiumsulfat 
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und WassergXas, enthaltende Losungen in einer 
Wirbelschicht a-u* das zuvor hergestellte 
granulatformige Natriumpercarbonat unter 
gXeichzeitigem Verdampfen von Wasser und Ausbildung 
einer festhaftenden HOXXschicht aufgebracht wird. 

Bei Bedarf konnen der zu verspruhenden H 2°2~ und/oder 
Na 2 C0 3 -L6sung auch Additive - ausgenommen 
phosphorhaXtige KristaXXisationsinhibitoren * 
zugesetzt werden, urn die Produkteigenschaf ten zu 
beeinflussen und insbesondere die Aktivsauerstoff- 
stabilitat des eingesetzten Wasserstoff peroxide und 
des herzusteXXenden Natriumpercarbonats zu erhohen. 
AXs stabiXitatserhdhende Additive kommen vorzugsweise 
MagnesiutnsaXze - Oblicherweise der HgOg-Ldsung in Form 
des SuXfats zugesetzt - und WassergXas - meist der 
Sodalosung zugesetzt - in-Prage; weitere Additive 
konnen beispieXsweise Stannate, Komplexbildner und 
DipicoXinsaure sein. Phosphor freie KristaXXisations- 
verzogerer k5nnen zwar anwesend sein, sie werden aber 
Oblicherweise nicht gebraucht. Durch Zugabe 
oberf lachenaktiver Stoffe kann zum Beispiel die 
Losegeschwindigkeit erhoht werden. 

Bei den Vorrichtungen zur Wirb.elschicht-Spruhgranu- 
Xation kann es sich urn soXche handeXn, wie sie in der 
DE 27 33 935. der EP 0 332 929 B1 sowie in dem bereits 
zitierten ArtikeX von H. UhXemann beschrieben werden. 
Das WirbeXbett kann mit einer Oder vorzugsweise mit 
mehreren erf indungsgemaOen Dreistof f zer stauberdusen 
ausgestattet werden. Vorrichtungen mit einer 
KeimeinschXeusung und kXassierend wirkendero Austrag 
des GranuXats werden bevorzugt. Die -in die 
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Wirbelschicht einzuschleusenden Keime konnen aus der 
Staubabscheidung, Siebung und/oder einer partiellen 
Zerkleinerung stammen. 

Neben den vorgenannten Vorrichtungen mit einer 
stationaren Wirbelschicht kann das Verfahren auch in 
einer Wirbelschicht-FlieBrinne . welche mit roehreren 
hintereinander angeordneten Dusen ausgestattet ist. 
durchgefuhrt werden; am Ende der FlieBrinne wird 
klassiert und Unterkorn sowie gegebenenf dlls 
zerkleinertes Oberkorn in die FlieBrinne 
zurQckgef uhrt . 

Obgleich das Verfahren der Erfindung im technischem 
MaBstab vorzugsweise kontir ierlich . also mit 
kontinuierlicher ZufOhrung cer Losungen u -ri 
Ausschleusung von Granulat der gewunschte: GroBe 
durchgefQhrt wird, kann es auch in 

diskontinuierlicher Weise - Abbrechen des SprOhens 
bei Erreichen des gewunschten Kornspektrums und dann 
Austrag des Granulats - betrieben werden. 

Durch das erf indungsgemaBe Verfahren ist es mdglich. 
ausgehend von einer Wasserstof f peroxid- und einer 
Natriu.v»carbonatlosung granulatformiges 
Natriumpercarbonat durch Wirbelschicht- 
Spruhgranulation im technischen MaBstab ohne 
Betriebsstorungen durch Verstopfen Oder Verkrusten der 
Dusen in nahezu quantitativer Ausbeute mit hohem 
Aktivsauerstof f gehalt , hoher Abriebf estigkeit . hohem 
SchOttgewicht und sehr guter Lagerbestandigkeit zu 
erhalten, ohne Kristallisationsinhibitoren verwenden 
zu mussen. Das erfindungsgema B erhaltliche Produkt 
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Icann unmittelbar im AnschluO an seine Herstellung 
zwecks stabilitatserhohung in an sich bekannter Weise 
umhullt werden , wobei wegen des dichten und im 
wesentlichen kugeligen Kornaufbaus eine geringere 
HOllmaterialmenge ausreicht, als sie zur Umhullung von 
durch Kristallisationsverfahren gewonnenem 
Natriumpercarbonat erf orderlich ist. 

Es war nicht vorhersehbar . daB durch Verwendung einer 
erfindungsgemSBen Dreistof fzerstauberduse sowohl eine 
ausreichende externa Mischung der Losungen und Erhalt 
eines hoinogenen Produlcbs mdglich ist. als auch auf 
einen phosphorhaltigen Kristallisationsinhibitor 
verzichtet werden kann; damit werden die 
Betriebskosten erniedrigt und ein okologisches Problem 
vermieden. Es war weiterhin nicht zu erwarten. daB es 
durch Verwendung einer Dreistof f zerstSuberduse mit 
einer Zentralrohrverlangerung moglich ist. 
Betriebsstorungen durch Ankrustungen an der Duse 
praktisch vollstandig zu vermeiden. 



Beispiele 

In einer Apparatur zur Wirbels.chicht-SprOhgranulation 
mit Vorrichtungen zur Staubruckfohrung und 
Keimelnschleusung sowie einero klassierend wirkenden 
Austrag werden nach Fluidisieren von vorgelegtem 
Natriumpercarbonat mittels erfindungsgemaBer 
Dreistoffzerstauberdusen eine waBrige 
Wa.sserstoffperoxidl6sung und eine waBrige 
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Natriumpercarbonatlosung , welche keinen 
Kristallisationsverzogerer enthielten, unter 
Verwendung von Luft als Treibmittel in die 
Wirbelschicht eingebracht. Die Dusen befanden sich 
innerhalb der wirbelschicht und die Spruhrichtung war 
dem Trocknungsgasstrom gleichgerichtet . Die 

Zentralrohrverlangerung betrug 3 Zentralrohrradien . 

die Mantelrohre endeten auf gleicher Hohe . 

Die Tabelle zeigt wesentliche Betriebsparameter und 
Stoffdaten des hergestellten Natriumpercarbonats . Auch 
nach mehrtagigem kontinuierlichem Betrieb kam es weder 
in npch um die Duse zu Verstopf ungen beriehungsweise 
Ankrustungen. 
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Bezuqszeichenliste 



1 


Dusenkorper 


2 


Dusenmundstuck 


3 


AnschluB fur Flussigkeit (i) 


4 


AnschluB •Fur Flussigkeit (ii) 


5 


AnschluB fur Treibgas 


6 


Kanal -FGr Flussigkeit (i) 


7 


Kanal *f Or Flussigkeit (ii) 


B 


Kanal fur Treibgas 


9a 


Gewinde 


9b 


Gewinde 


< n 
1 U 


9 A M 4* V> 1 «t M fc% w 

tentraironr 


11 


Mantelrohr ( innen) 


12 


Mantelrohr (auBen) 


13 


Ringspalt -Fur Flussigkeit U) 


14 


Ringspalt -Fur Treibgas 


15 


Zentralrohr-Verlangerung 


16a 


Drallkorper 


16b 


Orallkorper 


11a 


Ver jungung 


17b 


Verjungung 
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t 



Verfahren zur Herstellung von granulatf ormigem 
Na tr lumper car bona t 



Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von granulatf ormigem 

Natriumpercarbonat der Formel 2 Na 2 C0 3 3 H 2°2 dux ^ ch 
Wirbelschicht-Spruhgranulation, wobei eine waBrige 
Wasserstoffperoxidlosung und eine WaBrige 
Natriumcarbonatlosung mit Hilfe einer einzigen 
Spruhduse in eine Wirbelschicht , die Keime enthalt, 
deren Abmessungen geringer sind als die der 
herzustellenden Granulatteilchen, gespruht werden 
und gleichzeitig Nasser bei einer Wirbelschicht- 
temperatur im Bereich von 40 bis 95 °C verdampft 
wird . 

dadurch gekennzeichnet . 

daB man zum Verspruhen der beiden Losungen, welchen 
kein phosphorhaltiger Kristallisationsinhibitor 
zugesetzt wird. eine DreistdffzerstauberdOse mit 
externer Mischung der Losungen verwendet. 

2. Verfahren nach Anspruch 1. 
dadurch gekennzeichnet , 

daB man eine Dreistof fzerstauberduse verwendet. 
welche einen Dusenkorper und ein Dusenmund stuck 
umfaBt, deren Dusenmundstuck ein Zentralrohr und 
zwei darum koaxial angeordnete HanteXrohre 
aufweist und daB man dem Zentralrohr und dem 
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zwischen diesem unci dem inneren Mantelrohr 
gebildeton Ringspalt jeweils eine der Losungen und 
dem zwischen den Hantelrohren gebildeten auBeren 
Ringspalt ein Treibgas zufuhrt. 

i. Verfahren nach Anspruch 2. 
dadurch gekennzeichnet. 

daB man eine OreistoffzerstauberdOse verwendet. 
deren Zentralrohr an der DOsenspitze urn mindestens 
einen Zantralrohrradius Ober die Enden der 
Mantelrohre hinausreicht . 

4. Verfahren nach Anspruch 3. 
dadurch gekennzeichnet. 

daB man eine Oreistoffzerstauberduae verwendet. 
deren Zentralrohr des DOsenmundstOcks urn 2 bis 10. 
insbesondere 3 bis 6 Zentralrohrradien Ober die 
Enden der Mantelrohre hinausreicht . 

5. Verfahren nach einem der. AnsprOche 1 bis 4. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man eine wSBrige Wasserstof f peroxidlosung mit 
einem H 2 0 2 -Gehalt von 3a bis 75 Gew.-X und eine 
waBrige Natriumperearbonatlosung mit einem 
Na 2 C0 3 -6ehalt von 20 Gew.-Z..bis zur 
SSttigungskonzentration verwendet. 

6. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 5. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man die Temperatur der Wirbelschicht im Bereich 
von 50 bis 70 °C halt. 
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7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6 # 
dadurch gekennzeichnet t 

daD man die Spruhgranulation in einer 
kontinuierlich betriebenen Wirbelschich tappara tur 
mit Keimeinschleusung und klassierend wirkendem 
Austrag des Granulats durchfuhrt. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man granulatformiges Natriumpercarbonat der 
gewunschten KorngrdOe mit einer Feuchte zwischen 2 
und 10 Gew;-Z aus der Wirbelschichtapparatur 
abnimmt und nach Bedar-f nachtrocknet Oder zwecks 
Stabilitatserhohung einer Nachbehandlung zufuhrt. 
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